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Isomerisierung von cis-2-Pentennitril zu 3-Pentennitril in einer Reaktivdestiliafion 
Beschreibung 

5 Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Isomerisierung von Pentennitril in 
einem Eduktstrom. 

Adipodinitril ist ein wichtiges Ausgangsprodukt in der Nylonherstellung, das durch zwei- 
fache Hydrocyanierung von 1,3-Butadien erhalten wird. In derersten Hydrocyanierung 

10 wird das 1,3-Butadien zu 3-Pentennitril hydrocyaniert, wobei als Nebenprodukte haupt- 
sachlich cis-2-Pentennitril, 2-Methyl-2-butennitril, 2-Methy!-3-butennitril, Cs-Nitrile und 
Methylglutamitril erhalten werden. In einer zweiten, sich anschlielienden Hydrocyanie- 
rung wird 3-Pentennitril mit Cyanwasserstoff zu Adipodinitril umgesetzt. Beide Hydro- 
cyanierungen werden durch Nickel(0)-Phosphor-Komplexe katalysiert. Dabei kann das 

15 cis-2-Pentennitril - im Gegensatz zu 3-Pentennitril, beispielsweise trans-3-Pentennitril 
- in Gegenwart der Nickel(O) enthaltenden Kataiysatoren nicht zu Adipodinitril hydro- 
cyaniert werden. Hierdurch wird die Ausbeute der Adipodinitrii-Synthese herabgesenkt. 

WQnschenswert ist es demnach, cis-2-Pentennitril zu trans-3-PentennitriI zu isomerisie- 
20 ren, um dieses dann wieder in die Adipodinitrii-Synthese zuruckfOhren zu konnen. 

US 3,526,654 offenbart die Isomerisierung von cis-2-Pentennitril zu trans-3-Pentennitril 
in Gegenwart von Siliziumdioxid, Aluminiumoxid Oder Natrium-Calcium-Silikat, wobei 
die Kataiysatoren in verschiedenen Modifikationen voriiegen. Die Isomerisierung wird 

25 in der Flussig- Oder Gasphase bei Temperaturen von 25 °C bis 500 °C durchgefuhrt. 
Dieses Verfahren ist aufgrund eines geringen Umsatzes und einer langen Isomerisie- 
rungsdauer unwirtschaftlich. Im Allgemeinen kann die Geschwindigkeit einer Isomeri- 
sierung durch eine Erhdhung der Reaktionstemperatur angehoben werden. Dieses ist 
in der vorliegenden Isomerisierung von cis-2-Pentennitril zu trans-3-Pentennitril aber 

30 nicht zweckdienlich, da im Fall von Pentennitrilen eine Erhohung der Reaktionstempe- 
ratur innerhalb des in der US 3,526,654 offenbarten Temperaturbereichs zu einer Bil- 
dung einer technisch inakzeptablen hohen Menge an Oligomeren und Polymeren fiihrt. 

Die DE-A-103 23 803 beschreibt die Isomerisierung von cis-2-Pentennitril zu 3- 
35 Pentennitril an Aluminiumoxid als Katalysator. Hierbei werden im Allgemeinen Ausbeu- 
ten von 30 % bezuglich cis-2-PentennitriI erzielt. Wird der Umsatz an cis-2-Pentennitril 
erhoht, kommt es zu einer verstSrkten Bildung von trans-2-Pentennitril gegenuber der 
gewOnschten Bildung von trans-3-Pentennitril. 

Der vorliegenden Erfindung liegt somit die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren bereitzu- 
40 stellen, das die Isomerisierung insbesondere von cis-2-Pentennitrii zu trans-3- 
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Pentennitril mit Umsatzen bezQglich des Isomerisierungsedukts ermSglicht, die wirt- 
schaftlich vertretbar sind. Dabei soil gleichzeitig eine hphe Raum-Zeit-Ausbeute von 
trans-3-Pentennitril bezQglich cis-2-Pentennitril erreicht werden. 

5 Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung wird gelost durch ein Verfahren zur Isomeri- 
sierung von Pentennitrilen in einem Eduktstrom. 

Das erfindungsgemalie Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, dass die Isomerisierung 
an mindestens einem heterogenen Katalysator in einer Destillationskolonne, mindes- 
10 tens umfassend eine Sumpfzone, eine Reaktionszone und eine Kopfzone, stattfindet 
und dass wahrend der Isomerisierung das Isomerisierungsedukt im Verhaltnis zu dem 
Isomerisierungsprodukt in der Reaktionszone der Destillationskolonne destillativ ange- 
reichert wird. Dabei ist nicht ausgeschlossen, dass auch in der Sumpf- oder Kopfzone 
noch Isomerisierung stattfindet. 

15 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung wird cis-2- 
Pentennitril zu trans-3-Pentennitril isomerisiert 

Bei einer Isomerisierung von cis-2-Pentennitril kann der Eduktstrom weitere Bestand- 
20 teile enthalten, die insbesondere ausgewahlt sind aus der Gruppe, bestehend aus C5- 
Mononitrilen, C6-Dinitrilen, aliphatischen C1- bis C16-Alkanen, cyclischen C1- bis C16- 
Alkanen, aliphatischen C1- bis C16-Alkenen, cyclischen C1- bis C16-Alkenen, beson- 
ders bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend aus trans-3-Pentennitril, trans- 
2-Pentennitril, cis-3-Pentennitril, 4-Pentennitril, Z-2-Methyl-2-butennitril, E-2-Methyl-2- 
25 butennitril, 2-Methyl-3-butennitril, Methylglutarsauredinitril, Ethylbernsteinsauredinitril, 
Adipodinitril, Valeriansaurenitril, Cyclohexan, Methylcyclohexan, n-Heptan, n-Octan, 
Vinylcyclohexan, Ethylidencydohexen und Vinylcyclohexen. 

Der Eduktstrom stammt vorzugsweise aus einem Verfahren zur Hydrocyanierung von 
30 3-Pentennitril. 

Der Gehalt an cis-2-Pentennitril in dem Eduktstrom betragt vorzugsweise 0,5 bis 100 
Gew.-%, besonders bevorzugt 1 ,0 bis 98 Gew.-%, insbesondere 1,5 bis 97 Gew.-%. 

35 Der in dem erfindungsgemalien Verfahren eingesetzte Eduktstrom, der cis-2- 
Pentennitril enthalt, fallt im Allgemeinen in an sich bekannten Verfahren an. Ein Bei- 
spiel hierfOr ist ein Verfahren zur Hydrocyanierung von 3-Pentennitril, wobei unter 3- 
Pentennitril trans-3-Pentennitril, cis-3-Pentennitril, deren Gemische Oder eine cis- bzw. 
trans-3-Pentennitril enthaltende Mischung verstanden wird. Alternativ kann der Edukt- 
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strom aus einer Hydrocyanierung von 4-Pentennitril Oder 4-Pentennitril enthaltenden 
Mischungen zu Adipodinitril starnmen. 



In einer bevorzugten AusfQhrungsform kann das erfindungsgenruilJe Verfahren in ein 
5 Hydrocyanierungsverfahren zur Herstellung von Adipodinitril integriert werden. 

Das erfindungsgemafte Verfahren wird vorzugsweise in einer Destillationskolonne, 
mindestens umfassend eine Sumpfzone, eine Reaktionszone und eine Kopfzone, 
durchgeftihrt. Dabei sind Sumpfzone, Reaktionszone und Kopfzone in der vorgegebe- 
10 nen Reihenfolge von unten nach oben in der Destillationskolonne angeordnet. Es ist 
dabei nicht ausgeschlossen, dass auch in der Sumpf- Oder Kopfzone noch Reaktion 
stattfindet 



ZusStzlich kann die Destillationskolonne Einbauten mit destillativer Trennwirkung urn- 
15 fassen. Diese zusatzlichen Einbauten sind vorzugsweise unter- und/oder oberhalb der 
Reaktionszone angeordnet. In der unteren Trennzone, d.h. der Trennzone unterhalb 
der Reaktionszone, wird das schwer siedende Isomerisierungsprodukt weitgehend von 
leicht siedenden Komponenten abgetrennt. So werden z.B. trans-2-Pentennitril und 
trans-3-Pentennitril von nicht umgesetztem cis-2-Pentennitril getrennt. In der oberen 
20 Trennzone, d.h. der Trennzone oberhalb der Reaktionszone, werden leicht siedende 
Nebenkomponenten weitgehend von schwer siedenden Komponenten abgetrennt. So 
wird hier beispielsweise gegebenenfalls mit dem Eduktstrom eingetragenes E-2- 
Methyl-2-butennitril von trans-3-Pentennitril und trans-2-Pentennitril getrennt. Ebenso 
kann aus nicht isomerisierten cis-2-Pentennitril trans-3-Pentennitril und trans-2- 
25 Pentennitril abgereichert werden. Diese Trennungen sind nur beispielhaft aufgefOhrt 
und sind nicht einschrankend. 

Bei optimaler Kolonnenkonfiguration kann so das gesamte cis-2-Pentennitril des 
Eduktstroms ohne zusatzlichen Reaktor umgesetzt werden und das gesamte trans-3- 
30 Pentennitril im Sumpf ohne zusatzlichen Trennapparat erhalten werden. Dabei sind die 
zusatzlichen Einbauten mit destillativer Trennwirkung (Trennzonen) im Allgemeinen 
von Vorteil, aber nicht zwingend notwendig. So kann auch eine der beiden Oder beide 
Trennzonen entfallen. 



35 Die Reaktionszone besteht im Allgemeinen aus mehreren unterschiedlichen Teilberei- 
chen mit unterschiedlichen Funktionen. Die Teilbereiche unterscheiden sich durch die 
Aufgabe des Transportes von Gas zum Kopf der Kolonne und die Aufgabe des Ablei- 
tens von Flussigkeit in Richtung des Kolonnensumpfes. Zudem konnen FIQssigkeits- 
verteiler innerhalb der Reaktionszone notwendig sein, urn eine optimale Verteilung von 

40 Flussigkeit Qber den Kolonnenquerschnitt zu gewahrleisten. Auch Einbauten zum Ein- 
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tragen von Warme in die Kolonne kbnnen sich in der Reaktionszone befinden. Zudem 
sind vorzugsweise in den Oberwiegend FIQssigkeit fQhrenden Teil als Katalysator ge- 
eignete Feststoffe eingebracht, wie sie im Folgenden beschrieben werden. 

5 Die Isomerisierung von cis-2-Pentennitril zu trans-3-Pentennitril wird an einem hetero- 
genen Katalysator durchgefOhrt. 

Dabei erfolgt die Isomerisierung im Wesentlichen auf den Kolonneneinbauten der Re- 
aktionszone oder an dem Feststoff, der als heterogener Katalysator im Sinne des er- 
10 findungsgemaften Verfahrens geeignet ist und in Zwischenraume dieser Einbauten 
eingebracht wurde. Dabei werden die entstehenden Produkte, bevorzugt trans-3- 
Pentennitril, cis-3-Pentennitril und trans-2-Pentennitril, vorzugsweise gleichzeitig ent- 
femt. Die Dimension der Reaktionszone richtet sich nach dem angestrebten Umsatz- 
grad und der Menge an cis-2-Pentennitril im Eduktstrom. 

15 

Der Katalysator kann in der Reaktionszone auf Boden mit hoher Verweilzeit der FIQs- 
sigkeit, beispielsweise Ventilboden, bevorzugt Glockenboden Oder verwandte Bauar- 
ten, wie z.B. Tunnelboden oder Thormannboden, aufgebracht werden oder als Kataly- 
satorschuttung in der Reaktionszone installiert werden. Es ist jedoch auch mdglich, 
20 Katalysator enthattende Packungen, beispielsweise Montz MULTIPAK oder Sulzer 
KATAPAK, zu verwenden oder den Katalysator in Form von FQIIkorpern in die Kolonne 
einzubringen. Weiterhin ist es moglich, katalytisch aktive Destillationspackungen oder 
mit Katalysator gefullte Gewebetaschen, sogenannte Bales oder Texas-Tea-Bags, zu 
verwenden. 

25 

Eine bevorzugte AusfQhrungsform ist die Verwendung von Katalysatorpackungen oder 
FullkSrpern, in die Katalysatorteilchen lose unter der Einwirkung der Schwerkraft ein- 
gebracht, verteilt und bei Bedarf wieder ausgetragen werden. Besonders bevorzugt ist 
dabei die Verwendung einer Katalysatorpackung oder von Fullkdrpern, die erste und 

30 zweite Teilbereiche aufweisen, wobei in den ersten Teilbereichen der Packung die Ka- 
talysatorteilchen lose unter der Einwirkung der Schwerkraft eingebracht, verteilt und bei 
Bedarf wieder ausgetragen werden, und in den zweiten Teilbereichen jedoch aufgrund 
der geometrischen Verhaltnisse im Vergleich zum Katalysatorteilchen keine Katalysa- 
torteilchen eingebracht werden konnen. Dieses wird dadurch gewahrleistet, dass in 

35 den ersten Teilbereichen der Quotient aus dem hydraulischen Durchmesser fOr den 
Gasstrom durch die Packung oder FQIIkSrper und dem aquivalenten Durchmesser der 
Katalysatorteilchen vorzugsweise im Bereich von 2 bis 20, besonders bevorzugt im 
Bereich von 5 bis 10, liegt, wobei die Katalysatorteilchen lose unter Einwirkung der 
Schwerkraft in die Zwischenraume eingebracht, verteilt und bei Bedarf ausgetragen 

40 werden und dass in den zweiten Teilbereichen der Quotient aus dem hydraulischen 
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Durchmesser fOr den Gasstrom durch die Packung Oder die FQIIkorper und dem aqui- 
valenten Durchmesser der Katalysatorteilchen kleiner als 1 ist und dass in die zweiten 
Teilbereiche keine Katalysatorteilchen eingebracht werden. Die Berechnung des hyd- 
raulischen Durchmessers fOr den Gasstrom durch die Packung ergibt sich dabei aus 
5 dem vierfachen der durchstromten Flache geteilt durch den Umfang der Gaskanale der 
strukturierten Packung. Die Berechnung des aquivalenten Partikeldurchmessers ergibt 
sich aus dem sechsfachen Volumen des Partikels geteilt durch die Oberflache des Par- 
tikels (vgl. hierzu VDI Warmeatlas, 5. Auflage, 1988 Lk1). Diese Katalysatorpackung ist 
in der Patentanmeldung WO 03/047747 A1 beschrieben, wobei die dort beschriebene 
10 Katalysatorpackung in die vorliegende Erfindung durch Bezugnahme eingeschlossen 
ist. Die zuvor beschriebene Katalysatorpackung ist besonders vorteilhaft, wenn das 
erfindungsgemalle Verfahren in der FIQssigphase durchgefDhrt wird. 



In den Trennzonen der Destillationskolonne werden Einbauten mit destillativer Trenn- 
15 wirkung verwendet. Hierbei werden vorzugsweise Kolonneneinbauten mit hoher 
Trennstufenzahl wie Metallgewebepackungen oder Blechpackungen mit geordneter 
Struktur, beispielsweise Sulzer MELAPAK, Sulzer BX, Montz B1-Typen oder Montz A3- 
Typen, verwendet. 

20 Zur Durchfuhrung des erfindungsgemaften Verfahrens verwendet man vorzugsweise 
Destillationskolonnen, die als, umfassend die Reaktions- und Trennzonen, 10 bis 100 
Boden, besonders bevorzugt 10 bis 60 B&den, aufweisen. Als besonders vorteilhaft hat 
es sich erwiesen, wenn die Trennzone Dber der Reaktionszone 0 bis 50 Boden, vor- 
zugsweise 2 bis 40 Bdden, aufweist. Als besonders vorteilhaft hat es sich erwiesen, 

25 wenn die Reaktionszone 0 bis 100 Boden, vorzugsweise 2 bis 40 Boden, aufweist. Als 
besonders vorteilhaft hat es sich erwiesen, wenn die untere Trennzone 0 bis 50 Boden, 
vorzugsweise 5 bis 30 Boden, aufweist. Entsprechendes gilt fur die sogenannten theo- 
retischen B6den bei anderen Kolonneneinbauten. 

30 Das erfindungsgem§(ie Verfahren der Isomerisierung von cis-2-Pentennitril wird vor- 
zugsweise so durchgefDhrt, dass man das zu isomerisierende cis-2-Pentennitril oder 
ein solches enthaltendes Gemisch Qber einen oder mehrere Zulaufe, die je nach Ge- 
mischzusammensetzung unter-, inner- oder oberhalb der Reaktionszone liegen eindo- 
siert. 

35 

♦ 

Der Zulauf des Eduktstroms kann auch im Bereich der Einbauten, die nur destillative 
Trennwirkung, aber keine katalytische Aktivitat aufweisen, erfolgen Dabei kann der 
Zulauf des Eduktstroms sowohl in die obere als auch in die untere Trennzone erfolgen. 
Ebenfalls ist es moglich, Edukstrome (iber verschiedene ZulSufe innerhalb der gleichen 
40 oder unterschiedlicher Trennzonen und/oder der Reaktionszone einzudosieren. 
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In der Destillationskolonne werden Druck und Temperatur vorzugsweise so eingestellt, 
dass sich hohe Reaktionsgeschwindigkeiten bei ausreichend hoher Selektivitat erge- 
ben. Dabei wird der Druck in der Kopfzone vorzugsweise so eingestellt, dass die Tem- 
5 peratur in der Sumpfzone zwischen 30 und 300 °C, bevorzugt zwischen 40 und 250 
°C, insbesondere zwischen 50 und 200 °C, betragt. Die Verweilzelt in der Destillations- 
kolonne betragt vorzugsweise 1 Minute bis 10 Stunden, besonders bevorzugt 12 Minu- 
ten bis 3 Stunden. 

10 Die optimalen Temperatur- und Druckverhaltnisse werden im Allgemeinen durch die 
Einbindung der Isomerisierung in ein Verfahren, beispielsweise die zweifache Hydro- 
cyanierung von 1 ,3-Butadien zu Adipodinitril, und die Arbeitstemperatur des Katalysa- 
tors bestimmt. Die Einstellung des Drucks kann dabei mit einer Vakuumpumpe 
und/oder einer Druckregeleinrichtung geschehen, so dass die Druckverhaltnisse den 

15 Anforderungen des Verfahrens angepasst sind. 

Bei Verwendung von heterogenen Katalysatoren findet die Isomerisierung im Bereich 
der Reaktionszone der Destillationskolonne statt. Durch die Oberlagerte Destination 
werden die gebildeten Reaktionsprodukte dem Reaktionsgleichgewicht und somit der 

20 Reaktionszone kontinuierllch entzogen, gelangen in den Sumpf der Destillationskolon- 
ne und werden vorzugsweise Ober einen Strom abgezogen. Die Oberlagerte Destinati- 
on sorgt somit fur eine positive Beeinflussung des Reaktionsgleichgewichts in dem 
Sinne, dass stets das zu isomerisierende Pentennitril im Bereich der Reaktionszone 
angereichert und das isomerisierte Pentennitril und andere hdher siedende Isomerisie- 

25 rungsprodukte bzw. -nebenprodukte, im Vergleich zu dem zu isomerisierenden Pen- 
tennitril, in der Reaktionszone abgereichert werden. Damit werden hohe Ausbeuten an 
isomerisierten Pentennitril bezilglich dem zu isomerisierenden Pentennitril erreicht. 

Das h6her siedende Isomerisierungsprodukt sammelt sich in der Sumpfzone der Des- 
30 tillationskolonne an und kann dort beispielsweise mittels einer Pumpe gegebenenfalls 
zusammen mit eventuell hoher als das zu isomerisierende Pentennitril siedenden Ne- 
benprodukten der Isomerisierung sowie gegebenenfalls bereits im Eduktstrom befindli- 
chen hoher als das zu isomerisierende Pentennitril siedenden Komponenten Qber ei- 
nen Sumpfstrom abgezogen werden. Dabei kann in einer bevorzugten AusfOhrungs- 
35 form der vorliegenden Erfindung ein Teil des Sumpfstroms Ober einen Verdampfer ver- 
dampft und uber eine BrOdenleitung in die Destillationskolonne zurQckgefiihrt werden. 
Hierdurch wird der fur die Destination erforderliche BrOden erzeugt. 

Es ist auch mSglich, zur Entfernung von leicht siedenden Komponenten zusatzlich ein 
40 Inertgas in die Sumpfzone der Destillationskolonne einzuspeisen. Beispiele fOr geeig- 
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nete Inertgase sind Stickstoff Oder Edelgase, wie Argon oder Helium oder Gemische 
derer oder dieses Gas enthaltende Gemische. 



Am Kopf der Kolonne reichert sich nicht umgesetztes zu isomerisiererides Pentennitril 
5 und gegebenenfalls leichter als zu isomerisierendes Pentennitril siedende Komponen- 
ten aus dem Eduktstrom, gegebenenfalls zusammen mit leicht siedenden Nebenpro- 
dukten der Isomerisierung, an. In einer bevorzugten AusfOhrungsform der vorliegenden 
Erfindung wird dieser Kopfstrom Qber eine Leitung in einen Kondensator gefQhrt, aus- 
kondensiert und Dber eine weitere Leitung ausgeschleust. Dabei kann vorzugsweise 
1 0 ein Teil des Kondensats wieder als ROcklauf in die Destillationskolonne gegeben wer- 
den. In einer bevorzugten AusfOhrungsform betragt die Menge des Teiles des Konden- 
sats, die wieder auf die Kolonne gegeben wird, mehr als 50 % des Kondensats, vor- 
zugsweise mehr als 90 % des Kondensats. Auf diese Weise kann durch den internen 
ROcklauf in der Kolonne ein vorteilhaftes Konzentrationsprofil eingestellt werden. . 

15 

Bevorzugt wird das Konzentrationsprofil in der Kolonne durch den Energieeintrag und 
das ROcklaufverhaltnis so eingestellt, dass sich eine Anreicherung des zu isomerisie- 
renden Pentennitrils am oberen Ende der Reaktionszone gegenOber dem unteren En- 
de der Reaktionszone ausbildet. So kann eine hohe Konzentration der leicht siedenden 
20 Reaktanden in der Reaktionszone eingestellt werden, die zu hohen Selektivitaten des 
bei niedrigen lokalen Umsatzen kinetisch bevorzugten Isomerisierungsproduktes trans- 
3-Pentennitril f Qhrt. 



Vorzugsweise sollte ein RQcklaufverhaltnis zwischen 1 und 3000, besonders bevorzugt 
25 zwischen 2 und 500, bezQglich der Zulaufmenge, eingestellt werden. 

Zur Erhbhung der Verweilzeit in der Reaktionszone ist es mSglich, einen Teilstrom 
durch eine oder mehrere Seitenabzuge aus der Destillationskolonne durch einen oder 
mehrere Behalter zu leiten und mit Hilfe jeweils einer Pumpe die diese Behalter verlas- 
30 senden Teilstrome wieder in die Kolonne zurQckzufQhren. Die Behalter kbnnen dabei 
mit heterogenem Katalysator gefQHt werden. Dabei ist eine bevorzugte Ausfuhrungs- 
form dadurch gegeben, dass die Behalter beheizt werden. Die Temperatur in den Be- 
haltern sollte vorzugsweise der Temperatur der FlOssigphase auf dem Abzugsboden 
entsprechen. 

35 

Es hat sich ferner als vorteilhaft erwiesen, wenn die Warmezufuhr in das Destillations- 
system, bestehend aus der Destillationskolonne und gegebenenfalls dem Behalter o- 
der den Behaltern, nicht nur Qber den Verdampfer, sondern zusatzlich Qber auftenlie- 
gende Warmetauscher oder Qber sich direkt auf den Kolonneneinbauten befindliche 
40 Warmetauscher erfolgt. 
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Es ist zudem mdglich, aus der Kolonne an beliebigen Stellen Qber SeitenabzUge Teil- 
strdme abzuziehen. So ist es beispielsweise auch moglich, die Kolonne unter totalem 
RQcklauf zu betreiben und Qber einen Seitenabzug unterhalb der Katalysatorpackung 
5 aber oberhalb des Zulaufs Zwischensieder im Siedebereich zwischen den zu isomeri- 
sierenden Pentennitril und dem isomerisierten Pentennitril auszuschleusen. 

Das erfindungsgemafJe Verfahren wird in Gegenwart mindestens eines Heterogenkata- 
lysators durchgefOhrt. Dariiber hinaus ist es auch mfiglich, die Isomerisierung in Ge- 
10 genwart mindestens eines Heterogenkatalysators unter Zugabe mindestens eines Ho- 
mogenkatalysators durchzufQhren. 

Als heterogener Katalysator wird beispielsweise ein Oxid der 3. oder 4. Hauptgruppe 
Oder der 3. oder 4. Nebengruppe des Periodensystems der Elemente verwendet. 

15 

Erftndungsgemaft fiihrt man die Isomerisierung vorzugsweise in Gegenwart von Alumi- 
niumoxid als Heterogenkatalysator durch, wobei das Aluminiumoxid eine. BET- 
Oberflache von vorzugsweise mindestens 50 m 2 /g, besonders bevorzugt mindestens 
70 m 2 /g, insbesondere mindestens 100 m 2 /g, aufweist. Dabei sollte das Aluminiumoxid 
20 vorzugsweise eine BET-Oberflache von hochstens 400 m 2 /g, besonders bevorzugt 
hochstens 350 m 2 /g, insbesondere hSchstens 300 m 2 /g, aufweisen. 

Unter der BET-Oberflache wird im Sinne der vorliegenden Erfindung die spezifische 
Oberflache verstanden, die durch Messung der physiosorbierten Gasmenge nach dem 
25 in Brunauer, Emmett, Teller, J. Am. Chem. Soc. 60 (1938), Seite 309 beschriebenen 
Verfahrens bestimmt wird. 

Das Aluminiumoxid kann gegebenenfalls in reiner Form vorliegen. 

30 Es ist aber auch moglich, Aluminiumoxid einzusetzen, das weitere Verbindungen um- 
fasst, beispielsweise Seltenerdenoxide, wie Ceroxid, Praeseodymoxid, Siliziumdioxid, 
Titandioxid, Eisenoxid, Alkalioxide, Erdalkalioxide oder deren Gemische. Dabei kSnnen 
solche Verbindungen vorzugsweise in Mengen von 10 Gew.-ppm bis 10 Gew.-%. be- 
sonders bevorzugt 500 Gew.-ppm bis 7 Gew.-% insbesondere 0,1 Gew.-% bis 5 Gew.- 

35 %, bezogen auf die Summe aus Aluminiumoxid und solchen Verbindungen, enthalten 
se'in. Weiterhin kSnnen neben dem Oxid-Anion weitere Anionen, wie Hydroxid- 
Anionen, vorliegen. 

Falls zusatzlich zu dem Heterogenkatalysator noch ein homogener Katalysator in dem 
40 erfindungsgemalien Verfahren verwendet wird, so handelt es sich urn einen, der aus- 
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gewahlt ist aus der Gruppe der C1- bis C20 -Mono- und Diamine, vorzugsweise der 
C4- bis C9-Diamine, besonders bevorzugt Hexylamin. Daruber hinaus kann als gege- 
benenfalls zu verwendender homogener Katalysator eine ionische FlUssigkeit, verwen- 
det werden, die ausgewShlt ist aus der Gruppe, bestehend aus Bronstedt-Saure- 
5 Adukten von organischen stickstoffhaltigen Substanzen. 

In dem erfindungsgemafien Verfahren konnen neben dem mindestens einen Hetero- 
genkatalysator auch mehrere homogene Katalysatoren verwendet werden. 

10 In einer besonders bevorzugten AusfQhrungsfonn kann das erfindungsgemafie Verfah- 
ren zur Isomerisierung in ein Gesamtverfahren integriert sein, in dem man 

a) 3-PentennitriI oder eine Mischung, enthaltend 3-Pentennitril, in Gegenwart ei- 
nes Nickel(O) enthaltenden Katalysators nach an sich bekannten Verfahren 
15 zu Adipodinitril hydrocyaniert unter Erhalt von cis-2-Pentennitril als Neben- 

produkt, 



b) von der Produktmischung cis-2-Pentennitril ganz oder tetlweise gegebenen- 
falls mit anderen Stoffen aus der Hydrocyanierung zusammen abtrennt, bei- 

20 spielsweise durch Destination, 

c) cis-2-Pentennitril aus Schritt b) nach dem oben beschriebenen erfindungs- 
gemafien Verfahren isomerisiert unter Erhalt eines Sumpfstroms, enthaltend 
trans-3-Pentennitril f gegebenenfalls weiteren Verbindungen, die ausgew&hlt 

25 sind aus der Gruppe, bestehend aus trans-2-PentennitriI, 4-Pentennitril und 

cis-3-Pentennitril, und eines Kopfstroms, enthaitend nicht isomerisiertes ds- 
2-Pentennitril und gegebenenfalls leichter als trans-3-Pentennltril siedenden 
Verbinungen, die ausgewahlt sind aus der Gruppe, bestehend aus C5- 
Nitrilen, beispielsweise Z-2-Methyl-2-butennitril, E-2-Methyl-2-butennitril, 2- 

30 Methyl-3-butennitril, ValeriansSurenitril sowie andere aus der Hydrocyanie- 

rung stammende leichter als trans-3-Pentennitril siedende Komponenten, 



d) von dem in Schritt c) erhaltenen Sumpfstrom gegebenenfalls enthaltenes cis- 
2-Pentennitril abtrennt, beispielsweise durch Destination, und in Schritt c) zu- 
35 ruckfQhrt unter Erhalt eines Reststroms, 



e) 



den in Schritt d) erhaltenen Reststrom in Schritt a) zuruckfOhrt 
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Der Sumpftstrom aus c) kann einen Restanteil an cis-2-Pentennitril enthalten. Dieser 
ist vorzugsweise kleiner 10 Gew.-%, besonders bevorzugt kleiner 1 Gew.-%, bezogen 
auf den Sumpfstrom. 

* 

5 Der Kopfstrom aus c) kann einen Restanteil trans-3-Pentennitril enthalten. Dieser ist 
vorzugsweise kleiner 10 Gew.-%, besonders bevorzugt kleiner 5 Gew.-%, bezogen auf 
den Kopfstrom. 

Vorzugsweise kann man in Schritt a) als Nickel(O) enthaltenden Katalysator einen sol- 
10 chen einsetzen, der neben Nickel(O) weiterhin einen einbindigen Oder einen mehrbindi- 
gen Oder ein Gemisch aus ein- und mehrbindigen Liganden, besonders bevorzugt ei- 
nen einbindigen und einen Chelatliganden, insbesondere bevorzugt einen Chelatligan- 
den, der mehrere, wie zwei oder drei, zur Bindung an das besagte Nickel(O) fahige 
dreibindige Phosphoratome, die unabhangig voneinander als Phosphin, Phosphinit, 
15 Phosphonit oder Phosphit vorliegen konnen, aufweist. Besonders vorteilhaft sollte der 
Katalysator weiterhin eine Lewiss§ure enthalten. Derartige Katalysatorsysteme sind an 
sich bekannt. 

Eine Moglichkeit zur Erhohung des Umsatzes ist die Entfernung des Reaktionsproduk- 
20 tes der Isomerisierung, um somit das Gleichgewicht auf die Seite des gewQnschten 
isomerisierten Pentennitrils zu verschieben. Eine Mdglichkeit, das isomerisierte Pen- 
tennitril aus dem Gleichgewicht zu entfernen, besteht darin, den hoheren Siedepunkt 
des isomerisierten Pentennitrils im Vergleich zu dem zu isomerisierenden Pentennitril 
auszunutzen. 

25 

Eine besonders bevorzugte DurchfOhrung des erfindungsgemalien Verfahrens wird 
nachfolgend fQr die Isomerisierung von cis-2-Pentennitril zu trans-3-Pentennitril an ei- 
nem heterogenen Katalysator anhand der Figur 1 beschrieben: 

30 Das erfindungsgemSfie Verfahren wird vorzugsweise so durchgefuhrt, dass man cis-2- 
Pentennitril oder ein solches enthaltendes Gemisch tiber die Zulaufe 1 , 2 oder 3 unter-, 
inner- oder oberhalb des Katalysator enthaltenden Bereichs 21 auf eine als Reaktions- 
kolonne fungierende Destillationskolonne 4 dosiert. 

35 Der Druck und die Temperatur werden so eingestellt, dass sich hohe Reaktionsge- 
schwindigkeiten bei ausreichend hoher Selektivitat ergeben. Dabei wird der Druck gas- 
seitig 9 nach dem Kopfkondensator bevorzugt so eingestellt, dass die Temperatur im 
Sumpf 19 zwischen 30 °C und 300 °C liegt. Die Einstellung des Drucks kann mit einer 
Vakuumpumpe 10 und/oder einer Druckregeleinrichtung 11 erfolgen. Figur 1 zeigt die 
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Ausfuhrung mit einer Druckregeleinrichtung 11. An deren Stelle kann z.B. die Vakuum- 
pumpe 10 installiert sein. 

Am Katalysator im Bereich der Einbauten 21 der Reaktionskolonne 4 fihdet die Isome- 
5 risierung des cis-2-Pentennitrils statt. Durch die Qbertagerte Destination werden die 
gebildeten Reaktionsprodukte dem Reaktionsgleichgewicht und der Reaktionszone 
kontinuierlich entzogen und geiangen in den Sumpf 19 der Destillationskolonne und 
werden Qber den Strom 14 abgezogen. Die Qberlagerte Destination sorgt fOr eine posi- 
tive Beeinflussung des Reaktionsgleichgewichts in dem Sinn, dass stets cis-2- 
10 Pentennitri! im Bereich der Reaktionszone 21 angereichert und trans-3-Pentennitril und 
andere, hoher als cis-2-Pentennitril siedende Reaktionsprodukte in der Reaktionszone 
abgereichert werden und damit fGr hohe Ausbeuten an trans-3-Pentennitril bezQglich 
des eingesetzten cis-2-PentennitriIs sorgen. 

1 5 Das hoher siedende Reaktionsprodukt sammelt sich im Sumpf 1 9 der Destillationsko- 
lonne 4 an und wird mittels einer Pumpe 16 gegebenenfalls zusammen mit hoher als 
cis-2-Pentennitril siedenden Nebenprodukten der Isomerisierung sowie bereits im 
Eduktstrom befindlichen hbher als cis-2-Pentennitril siedenden Komponenten Qber den 
Sumpfstrom 14 abgezogen. Ein Teil des Sumpfstroms 14 wird mit einem Verdampfer 

20 18 verdampft und Qber die BrQdenleitung 15 in die Kolonne gefuhrt, der andere Teil 17 
wird ausgeschleust. Zur Entfernung von leicht siedenden Komponenten wird zusatzlich 
ein Inertgas 30 in den Sumpf der Kolonne eingespeist. 

Am Kopf 23 der Kolonne 4 reichert sich nicht umgesetztes cis-2-Pentennitril und gege- 
25 benenfalls niedriger als cis-2-Pentennitril siedende Komponenten aus dem Eduktstrom, 
gegebenenfalls zusammen mit leicht siedenden Nebenprodukten der Reaktion, an. 
Dieses wird Qber die Leitung 7 in den Kondensator 8 gefOhrt, auskondensiert und Qber 
die Leitung 13 ausgeschleust. Ein Teil des Kondensats wird als RQcklauf 12 wieder auf 
die Kolonne gegeben. 

30 

Hierbei handelt es sich bevorzugt urn mehr als 30%, besonders bevorzugt urn mehr als 
90 % des Kondensats. Auf diese Weise kann durch den intemen RQcklauf in der Ko- 
lonne ein vorteilhaftes Konzentrationsprofil eingestellt werden. 

35 Bevorzugt wird das Konzentrationsprofil in der Kolonne durch den Energieeintrag und 
das RQcklaufverhaitnis so eingestellt, dass sich eine Anreicherung des cis-2- 
Pentennitrils am oberen Ende des Reaktionsbereiches 21 gegenuber dem unteren 
Ende des Reaktionsbereichs ausbildet So kann eine hohe Konzentration des leicht 
siedenden Reaktanden im Reaktionsbereich eingestellt werden, die zu hohen Selektivi- 

40 taten des bei niedrigen Iokalen Umsatzen kinetisch bevorzugten Reaktionsproduktes 
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trans-3-Pentennitril fOhrt. Es wird ein RGcklaufverhaltnis zwischen 2 und 500 einge- 
stellt. 

Auf den Kolonneneinbauten der Reaktionszone 21 oberhalb der Zulaufstelle 3 der Ko- 
5 lonne 4 erfolgt im Wesentlichen die Umsetzung des Eduktstroms mit simultaner destil- 
lativer Entfernung der entstehenden Produkte. 

In der unteren Trennzone 6 mit den Einbauten 20 wird das schwer siedende Reakti- 
onsprodukt weitgehend von leicht siedenden Komponenten abgetrennt. In der oberen 
10 Trennzone 5 mit den Einbauten 22 werden leicht siedende Nebenkomponenten weit- 
gehend von schwer siedenden Komponenten abgetrennt. Bei optimaler Kolonnenkon- 
figuration kann so das gesamte cis-2-Pentennitril ohne zusatzlichen Reaktor umgesetzt 
werden und das gesamte trans-3-Pentennitril im Sumpf ohne zusatzliche Trennvorrich- 
tung erhalten werden. 

15 

Die Katalysatorpackung der Destillationskolonne in der Reaktionszone 21 besteht aus 
losen Katalysatorteilchen, die unter der Einwirkung der Schwerkraft eingebracht und 
verteilt werden und bei Bedarf wieder ausgetragen werden kannen. Dabei weist die 
Katalysatorpackung zwei unterschiedliche Teilbereiche auf, wobei im ersten Teilbe- 
20 reich der Packung die Katalysatorteilchen lose unter der Einwirkung der Schwerkraft 
eingebracht und verteilt werden und bei Bedarf wieder ausgetragen werden kbnnen 
und im zweiten Teilbereich jedoch aufgrund der geometrischen Verhaltnisse im Ver- 
gleich zum Katalysatorteilchen keine Katalysatorteilchen eingebracht werden k6nnen. 

25 Zur Erhohung der Verweilzeit der Reaktionszone ist es moglich, einen Teilstrom durch 
einen oder mehrere SeitenabzDge 29 aus der Destillationskolonne 4 durch den oder 
die Behalter 26 zu leiten und mit Hilfe je einer Pumpe 27, die diese Behalter verlassen- 
den Teilstrome 25 wieder in die Destillationskolonne 4 zurOckzufQhren. Die Behalter 
sind dabei mit heterogenen Katalysatoren gefUllt. Ferner ist eine Beheizung der Behal- 

30 ter 26 gegeben. Zusatzlich kann weiterer cis-2-Pentennitril haltiger Zulauf 24 in einen 
oder mehrere Behalter 26 eingespeist werden. 

In den Trennzonen 5 ,6 sind Kolonneneinbauten 20, 22 mit hoher Trennstufenzahl an- 
geordnet. 

35 

Die Warmezufuhr in das Reaktionssystem und gegebenenfalls in dem Behalter oder in 
den Behaltern 26 erfolgt nicht nur Ober den Verdampfer 18, sondem zusatzlich Ober 
au&enliegende Warmetauscher 28 oder Ober sich direkt auf dem Kolonneneinbauten 
20, 21 und/oder 22 befindliche Warmetauscher. Ferner ist es moglich, aus der Kolonne 
40 an beliebigen Stellen Ober Seitenabzuge Teilstrdme abzuziehen. So ist es z.B. mog- 
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lich, die Kolonne unter totalem RQcklauf zu betreiben und Qber einen Seitenabzug un- 
terhalb der Katalysatorpackung, aber oberhalb des Zulaufs 3 Zwischensieder im Sie- 
debereich zwischen cis-2-Pentennitril und trans-3-Pentennitril auszuschleusen. Der 
Zulauf 3 liegt dabei bevorzugt innerhalb Oder unterhalb der Trennzone 6. 

5 

Die vorliegende Erfindung wird anhand der folgenden Beispiele naher erlautert: 
Ausfuhrungsbeispiele 
10 Beispiel 1 : 

Heterogen katalysierte Isomerisierung von cis-2-Pentennitril 
A. Beschreibung der Apparatur 

15 

Die Versuchsapparatur besteht aus einem beheizbaren, mit RQhrer ausgestatteten 2- 
Liter-Reaktionskolben aus Edelstaht, auf den eine Destillationskolonne (Lange: 1,2 m 
Durchmesser: 55 mm) aufgesetzt ist. Die Kolonne ist im unteren Bereich (Trennzone 
20) mit 7 Segmenten einer strukturierten Gewebepackung vom Typ Montz A3-500 

20 (Gesamthohe: 35 cm) und im oberen Bereich (Trennzone 22) mit 1 Segment einer 
strukturierten Gewebepackung vom Typ Montz A3-500 (Gesamthohe: 5 cm) gefQIIt. Die 
Reaktionszone 21 im mittleren Bereich der Kolonne wurde mit Katalysatorpackungen 
besttickt, in die die Katalysatorteilchen lose unter der Einwirkung der Schwerkraft ein- 
gebracht, verteilt und wieder ausgetragen sind, wobei die Katalysatorpackung erste 

25 und zweite Teilbereiche aufweist, wobei im ersten Teilbereich der Packung die Kataly- 
satorteilchen lose unter der Einwirkung der Schwerkraft eingebracht, verteilt und wie- 
der ausgetragen sind, und im zweiten Teilbereich jedoch aufgrund der geometrischen 
Verhaltnisse im Vergleich zum Katalysatorteilchen keine Katalysatorteilchen einge- 
bracht werden konnen. Ingesamt werden in die Packung ca. 800 g des Katalysators 

30 gefQIIt. Als Katalysator werden Strange aus Al 2 0 3 verwendet. Die Kolonne ist in regel- 
maliigen AbstSnden mit Thermoelementen bestuckt, so dass aulier im Sumpf und am 
Kopf der Kolonne an jeder 3. bis 4. theoretischen Stufe die Temperatur gemessen 
werden kann. ZusStzlich zum Temperaturprofil kann mit Hilfe entsprechender Proben- 
nahmestellen das Konzentrationsprofil in der Kolonne ermittelt werden. 

35 

Die Reaktanden werden aus auf Waagen stehenden VorlagebehSltern mit einer Pum- 
pe massen-stromgeregelt in die Kolonne dosiert. Der Verdampfer 18, der mit Hilfe ei- 
nes Thermostaten auf 177 °C beheizt wird, hat wahrend des Betriebs je nach Venveil- 
zeit ein Hold-up zwischen 50 und 150 ml. Der Sumpfstrom 17 wird aus dem Verdamp- 
40 fer mit einer Pumpe standgeregelt in einen auf einer Waage stehenden Behalter gef6r- 
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dert. Der Kopfstrom 7 der Kolonne wird in einem Kondensator (8), der mit einem Kry- 
ostaten betrieben wird, auskondensiert und vollstandige 12 als RQcklauf auf die Kolon- 
ne gegeben. Die Apparatur ist mit einer Druckregelung 1 1 ausgestattet und auf einen 
Systemdruck von 20 bar ausgelegt. Alle ein- und austretenden Stoffstrome werden 
5 wahrend des gesamten Versuchs mit einem PLS kontinuierlich erfasst und registriert. 
Die Apparatur wird im 24-Stunden-Betrieb gefahren (Stationaritat). 

B. VersuchsdurchfOhrung 

1 0 Direkt oberhalb der Katalysatorpackung werden kontinuierlich 1 00 g/h cis-2-Pentennitril 
(97,6 Gew.-%, Rest andere C5-Nitrile) in die Kolonne dosiert. Als Katalysator in der 
Reaktionszone 21 wurden Strange aus Al 2 0 3 verwendet. Es wird ein Systemdruck von 
1 bar und ein Rucklaufverhaltnis, bezogen auf den Zulauf, von 10 kg/kg eingestellt. Die 
Sumpftemperatur betragt 149 °C. Als Sumpfstrom der Kolonne wird 100 g/h Produkt 

15 mit 4,3 Gew.-% cis-3-Pentennitril, 50,8 Gew.-% trans-2-Pentennitril, 32,3 Gew.-% 
trans-3-Pentennitril und 10,9 Gew.-% cis-3-Pentennitril sowie sonstige Nebenkompo- 
nenten (Hochsieder) abgezogen. Insgesamt werden 95,6 % des eingesetzten cis-2- 
Pentennitrils umgesetzt. 

20 Beisoiel 2: 

Heterogen katalysierte Isomerisierung von cis-2-Pentennitril in einem Gemisch mit 
trans-3-Pentennitril. 

25 A. Beschreibung der Apparatur 
Siehe Beispiel 1 . 
B. VersuchsdurchfOhrung 

30 

Unterhalb der Katalysatorpackung werden kontinuierlich 100 g/h eines Gemischs aus 
trans-3-Pentennitril (47,5 Gew.-%) und cis-3-Pentennitril (47, 2 Gew.-%) sowie sonsti- 
gen Stoffen aus der Herstellung von Adipodinitril mittels Hydrocyanierung von 1,3- 
Butadien in die Kolonne dosiert. Als Katalysator in der Reaktionszone 21 werden 

35 Strange aus Al ? 0 3 verwendet. Es wird ein Systemdruck von 1 bar und ein ROcklaufver- 
haltnis bezogen auf den Zulauf, von 10 kg/kg eingestellt. Die Sumpftemperatur betragt 
149 °C. Als Sumpfstrom der Kolonne werden 100 g/h Produkt mit 4,9 Gew.-% cis-2- 
Pentennitril, 20,1 Gew.-% trans-2-Pentennitril, 62,3 Gew.-% trans-3-Pentennitril und 
6,6 Gew.-% cis-3-Pentennitril sowie sonstige Nebenkomponenten und Hochsieder ab- 

40 gezogen. Insgesamt wird 89,7 % des eingesetzten cis-2-Pentennitrils umgesetzt 
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1. Verfahren zur Isomerisierung von Pentennitril in einem Eduktstrom, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Isomerisierung an mindestens einem heterogenen Kata- 
5 lysator in einer Destillationskolonne, mindestens umfassend eine Sumpfeone, ei- 

ne Reaktionszone und eine Kopfeone, stattfindet und dass wahrend der Isomeri- 
sierung das Isomerisierungsedukt im Verhaltnis zu dem Isomerisierungsprodukt 
in der Reaktionszone der Destillationskolonne destillativ angereichert wird. 

10 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass cis-2-Pentennitril zu 

trans-3-Pentennitril isomerisiert wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass das trans-3- 
Pentennitril im Sumpf der Destillationskolonne und das cis-2-Pentennitril im Kopf 

1 5 der Destillationskolonne erhalten werden. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass als 
heterogener Katalysator ein Oxid der 3. Oder 4. Haupt- oder Nebengruppe des 
Periodensystems verwendet wird. 

20 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass der 
heterogene Katalysator in eine Packung eingebracht wird, die im Kolonneninnen- 
raum Zwischenraume ausbildet, wobei der Quotient aus dem hydraulischen 
Durchmesser fOr den Gasstrom durch die Packung oder FQIIkorper und dem S- 

25 quivalenten Durchmesser der Katalysatorteilchen 2 bis 20 betragt, so dass die 

Katalysatorteilchen lose unter der Einwirkung der Schwerkraft in die Zwischen- 
raume eingebracht, verteilt und bei Bedarf wieder ausgetragen werden konnen, 
und andere Zwischenraume ausbildet, in denen der Quotient aus dem hydrauli- 
schen Durchmesser fur den Gasstrom durch die Packung oder die FQIIkorper und 

30 dem aquivalenten Durchmesser der Katalysatorteilchen kleiner als 1 ist, so dass 

in die zweiten Teilbereiche keine Katalysatorteilchen eingebracht werden: 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Isomerisierung zusatzlich in Gegenwart eines homogenen Katalysators durchge- 

35 fuhrt wird. 

4 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Umsetzung in 
Gegenwart einer ionischen FIQssigkeit als Homogenkatalysator durchgefQhrt 
wird, wobei die ionische FIQssigkeit ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend aus 

40 Bronstedt-Saure-Adukten von organischen stickstoffhaltigen Substanzen. 
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8. Verfahren nach Anspruch 6, wobei als Katalysator ein C1- bis C20-Mono- oder - 
Diamin eingesetzt wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass der 
5 Eduktstrom weitere Komponenten, ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend aus 

C5-Mononitrilen, C6-Dinitrilen, aliphatischen C1- bis C16-Alkanen, cyclischen C1- 
bis C16-Alkanen, aliphatischen C1- bis C16-Alkenen, cyclischen C1- bis C16- 
Alkenen, enthalt. 

10 10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass der 

Eduktstrom aus einem Verfahren zur Hydrocyanierung von 3-Pentennitril stammt. 

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Temperatur in der Sumpfzone der Destillationskolonne 30°C bis 300°C be- 
15 tragi 
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